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@ Verfahren zur Ha ret a Hung von stabilen wisarigen Dispersion en und deren Verwendung ats Bindemrttd zur He rate Hung 
von Lacken, insbasonder* Zwwschicht-Metallefftkt-Lacksystemen. 

© Ein Verfahren zur Herstetlung stabiler Dtspersionen von ! 
Celloloaeestern in Wasser tat dadurch gekennzeictmet, daS 
ein Gemisch aus einem Harz und/oder aus a,p"-ethyienisch 
ungesfittigten Monomeren in G eg en wart der geldsten Ceilu- 
toseester copoiymerisiert wird, wobei der Ceiluloseesterge* 
haft, bezogen auf den Gesamtfeststoffgehalt der Dispersion, 
zwischen 5 und 40% betragt 
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Verfahren zur Herstellung von stabilen wSssrigen Disper- 
sionen und deren Verwendung als Bindemittel zur Herstellung 
von Lacken, insbesondere Zweischicht-Metallef fektlacksystemen. 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung stabiler 
5 Dispersioilen von Celluloseestern in Wasser in Gegenwart von 
Copolymerisaten aus B-ethylenisch ungesattigten Monomer en , 
wobei die Copolymer is ate teilweise in wasserloslicher Form 
und teilweise dispergiert vorliegen konnen und die wasserlos- 
lichen Polymerisatanteile als Stabilisator fur die dispergier- 
10 ten Celluloseester- und Polymerisatteilchen wirken und deren 
Zusammenkleben, Ausf alien oder Absetzen verhindern. 

Diese Bindemittel eignen sich hervorragend zur Formulierung 
von wassrigen Metalleff ekt- und Uni-Basislacken fur das Zweischicht- 
NaB-in-Nafi-Lackierverf ahren. 
15 Dieses Verfahren wird vor allem in der Automobilindustrie 

zur rationellen Herstellung von hochwertigen Automobildeck- 
lackierungen im groBen MaBstab angewendet. 
» 

Hierbei wird zuerst ein pigmentierter Basislack niittels 
geeigneter Spritz verfahren auf das Subs tr at aufgetragen und 
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nach wenigen Minuten ohne zwischenzeitliches Einbrennen 
mit einem geeigneten Klarlack uberspritzt. Beide Schichten 
werden anschlieBend gemeinsam durch Einbrennen bei Tempera- 
turen von etwa 80 bis 180°C ausgehartet. 
5 Ein besonderer Vorteil ist darin zu sehen, dafi aufgrund der 
schiitzenden Wirkung von Klarlackschicht auch die zur Erzie- 
lung besonders brillanter Metallef fekte erforderlichen gro- 
ben Metallbronzetypen eingesetzt werden kdnnen, ohne daB 
sich die sonst bei derartigen Einschichtlackierungen auftre- 

10 tenden Nachteile wie geringer Glanz, rauhe Oberflache und 
vor allem schlechte Witterungsbestandigkeit zeigen. 
Zweischicht-Systeme auf der Basis konventioneller, losungs- 
mittelhaltiger Lacke sind seit iangerem aus der Praxis hin- 
reichend bekannt und weltweit im industriellen Einsatz, 

15 Der Feststof fgehalt der bekannten konventionellen Metallic- 
Basisiacke ist. bei Verarbeitungsviskositat sehr niedrig und 
liegt meist unter 20 Gewichtsprozent. 

Die damit verbundene hohe Losungsmittelemission bedeutet eine 
erhebliche Belastung der Umwelt,und ihre Beseitigung in ge- 
20 eigneten Nachverbrennungs- oder Riickgewinnungsanlagen verur- 
sacht beachtliche Mehrkosten. 

Durch die Umstellung vor allem der feststof farmen Metallic- 
basislacke auf wasserlosliche Bindemittel sind demnach be- 
* deutende Einsparungen an organischen Losungsmitteln und eine 
25 deutliche Verminderung der Umweltbelastung zu erreichen, 

In der DE-OS 2926584 sind wasserverdiinnbare Metallic-Basis- 
lacke beschrieben, die als Bindemittel ein mit Amin neutra- 
lisiertes Reaktionsprodukt aus einem Polyester, Trimellith- 
saure und epoxidierten pflanzlichen dlen enthalten. 
30 Derartige Systeme auf der Basis trocknender Fettsauren be- 
sitzen jedoch erf ahrungsgemaB nur begrenzte Lichtechtheit, 
die Folge davon sind nach einiger Zeit auftretende Vergil- 
bungserscheinungen und damit die Verfalschung des urspriing- 
lichen Farbtons , so daB dicse Lacke die spezicll von dci 
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Automobilindustrie gestellten hohen Bestandigkeitsanf or- 
derungen nur unzureichend erfiillen. Ein weiterer Nachteil ■ 
dieses Systems ist sein hoher Bedarf an organischen Losungs- 
mitteln. 

5 Die meisten der bekannten konventionellen Basislacke ent- 
halten als wesentlichen Bindemittelbestandteil Ester der 
Cellulose, vorzugsweise Celluloseacetobutyrat oder Cellulose- 
acetopropionat , deren Mitverwendung schnelle Antrocknung, 
gute Ausrichtung der Metallpigmente und ausreichende Bestan- 
10 digkeit gegen Anlosen durch den nachfolgend aufgetragenen 
Klarlack bewirkt. 

Fur wassrige Systeme konnten diese Vorziige der Celluloseester 
bisher nicht genutzt werden, da die Einarbeitung in die 
wassrige Phase nicht zu stabilen Dispersionen fiihrte. 

15 Die Moglichkeit, die Celluloseester in Form ihrer Losungen 
in organischen LSsungsmitteln unter Zuhilfenahme geeigneter 
ionogener oder nichtionogener Emulgatoren in stabile wassrige 
Dispersionen zu uberfiihren, konuut wegen der damit verbundenen 
erheblichen Beeintrachtigung des metallischen Effekts und 

20 vor allem der Wetterbestandigkeit fur hochwertige, auBenbe- 
standige Lackierungen nicht in Betracht. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war daher, wasserlosliche 
Bindemittel mit hohem Celluloseestergehalt bereitzustellen , 
welche die vorgenannten Nachteile nicht aufweisen und zur 

25 Formulierung brillanter und bestandiger Basislacke fiir das 
Zweischicht-NaB-in-NaB-Verf ahren geeignet sind. 
Oberraschenderweise erhalt man stabile Dispersionen von 
Celluloseestern in Wasser, wenn man deren Losungen an der 
Copolymerisation von Harzen und/oder Dispersionen aus ^.,fl- 

30 ethylenisch ungesMttigten Monomeren unmittelbar teilnehmen 
laBt. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
stabiler Dispersionen von Celluloseestern in Wasser, das 
dadurch gekennzeichnet ist, dafi ein Gemisch aus einem Harz 
und/oder aus c^ r B-ethylenisch urigesattigten Monomeren in 
5 Gegenwart der gelosten Celluloseester copolymerisiert wird, 
wobei der Celluloseestergehalt, bezogen auf den Gesamtfest- 
stoffgehalt der Dispersion, zwischen 5 und 40 % betragt. 

Die Bindemittel der vorliegenden Erfindung weisen diese 
Nachteile nicht auf, s ie sind frei von gilbungsfdrdernden 
10 Gruppierungen und enthalten nur geringe Mengen organischer 
L6sungsmittel . Zum Einstellen auf Spritzviskositat ist nur 
Wasser erf orderlich . 

Die Herstellung solcher Dispersionen laBt sich auf verschie- 
dene Arten durchfiihren. 

15 1 ) Ein saures Acryl- oder Polyesterharz (Saurezahl etwa 30 
bis 120 mg KOH/g) wird mit einem geeigneten fliichtigen Amin 
neutralisiert und in Wasser gelost. 

Diese Losung wird im ReaktionsgefaB vorgelegt und dient fur 
die nachfolgend sich bildende Dispersion als Stabilisator und 
20 Emulgator* 

In diese Losung wird bei Reaktionstemperatur unter standigem 
Riihren ein Gemisch aus verschiedenen, im einzelnen zu bestim- 
menden Monomeren und dem in diesen Monomeren gelosten Cellu- 
loseester eingetragen und in Gegenwart geeigneter Katalysa- 
25 toren copolymerisiert. 

Die so erhaltenen Dispersionen sind stabil und weisen ein 
gutes F lie five rmc5 gen auf* 

2) Der Celluloseester wird in geeigneten organischen Losungs- 
mitteln- geicSst und vorgelegt. In diese Losung wird unter 
30 Riihren bei erhohter Temperatur und in Gegenwart geeigneter 
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Katalysatoren ein Gemisch von o£, B-ethylenisch ungesattigten 
Monomeren mit einem ausreichend hohen Gehalt an fl-ethyle- 
nisch ungesattigten Monocarbonsauren eingeleitet und zur 
Polymerisation gebracht. 

Es entsteht zunachst je nach Art der verwendeten Monomeren 
und in Abhangigkeit von der Reaktions temperatur eine klare 
bis triibe Harzlc-sung. Dieser Losung wird die zur Neutralisa- 
tion erforderliche Menge eines geeigneten Amins zugesetzt 
und mit Wasser auf die gewiinschte Konzentration verdiinnt. 
Es entsteht eine Dispersion mit guter Stabilitat. 

3) Das zweite vorstehend beschriebene Verfahren wird. 
dahingehend abgewandelt, dafi nur ein Teil des Celluloseesters 
als Losung vorgelegt wird. Der andere Teil wird im Monomeren- 
gemisch gelSst* Man erzielt auf diese Weise eine Reduzierung 
des zum Losen des Celluloseesters erf orderlichen Losungs- 
mittelanteils , weil dessen Aufgabe teilweise vom Monomeren- 
gemisch iibernommen wird. 

Der Celluloseestergehalt der erf indungsgemafien Dispersionen 
betragt zwischen 5 und 40 Gewichtsprozent • Der Gehalt an 
organischen Losungsmitteln in den Dispersionen kann bei 
Bedarf durch Abdestillieren unter leichtem Vakuum und bei 
gleichzeitiger Zugabe von Wasser vermindert werden, sofern 
die verwendeten Losungsmittel ausreichende Fluchtigkeit 
besitzen. 

Aus den erf indungsgemaflen Dispersionen lassen sich durch 
Kombination mit geeigneten Aminoformaldehydharzen oder 
blockierten Polyisocyanaten und durch Einfarben mit Pigmenten 
und Metallbronzen hochwertige Basis lacke herstellen, die nach 
kurzer Abliiftzeit mit Klarlacken auf konventioneller Oder 
wassriger Basis oder auch mit farblosen Pulverlacken iiber- 
spritzbar sind und auflergewohnlich brillantc Uberziige mit 
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hervorragendem Glanz und guter Wetterbestandigkeit liefern. 
Geeignete Bindemittel fur derartige Klarlacke sind z.B. mit 
gesattigten Fettsauren modifizierte Alkydharze, dlfreie 
gesattigte Polyester oder Acrylharze, jeweils in Kombination 
5 mit geeigneten Amino formaldehydharz en. 

Die Herstellung witterungsbestandiger wasserverdunnbarer ■ 
Metallef fektlacke bzw. Metallef f ektbasislacke mit brillantem, 
metallischen Aussehen der daraus erstellten Lackierungen ist 
im allgemeinen problematisch* 

10 Ftfc diesen Zweck werden Sberwiegend nichtauf schwimmende 

(non-leafing) Aluminiumbronzen eingesetzt, bei denen es zur 
Ausbildung eines guten metallischen Effekts vor allem auf 
die korrekte Ausrichtung der Bronzeteilchen beim Auftref fen 
auf das Subs tr at ankommt. Die Applikation erfolgt meist im 

15 Spritzverf ahren. 

Die besten Metallef fekte erreicht man durch Verwendung 
relativ hochviskoser Bindemittel mit geringer Polaritat, 
So wurden z.B. wasserlosliche Cellulosederivate wie Methyl- 
cellulose und Carboxymethylcellulose in Kombination rait 

20 was ser 16s lichen Alkydharzen, olfreien Polyestern und Acryl- 
harzen untersucht. Die Wasserbestandigkeit dieser Kombina- 
tionen war in keinem Fall ausreichend, in vielen Fallen trat 
eine Unvertragiichkeit auf- Celluloseester wie Cellulose- 
. acetobutyrate und -propionate weisen zwar gute Bestandigkei- 

25 ten auf, lassen sich aber nicht ohne weiteres in wassrige 
Lacke einarbeiten. 

Durch das erf indungsgemaBe Verfahren wurde eine Moglichkeit 
geschaffen, diese Celluloseester in die wassrige Phase stabil 
einzuarbeiten, indem man diese in gelSster Form an der Copoly- 
30 merisation geeigneter o£,fi-ethylenisch ungesattigter Monomcrer 
teilnehmen laflt. Die so erhaltenen Dispersionen neigen wedcr 
zura Absetzen noch zur Klumpenbildung und sind gut fliefifahiq. 
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Fur die erf indungsgemaflen Dispersionen geeignete Cellulose- 
ester sind vorzugsweise Celluloseacetobutyrate (CAB) und 
Celluloseacetopropionat (CAP) , wobei die CAB-Sorten Acetyl- 
gehalte von 2 bis 30 %, Butyrylgehalte von 15 bis 55 % und 
5 Viskositaten von 0,038 bis 152 dPas aufweisen konnen. 

Geeignete CAP-Sorten besitzen Acetylgehalte von 2 bis 5 % 
und Propionylgehalte von 30 bis 55 % bei Viskositaten von 
O f 76 bis 76 dPas, bestimmt nach ASTM-D 817-65 A und 
D-1343-56. 

10 Nachfolgend werden Beispiele von Celluloseestern aufgezahlt, 
welche fur die Herstellung der erf indungsgemaflen Dispersionen 
geeignet sind: 

Bezeichnung Hersteller Acetyl % Butyryl % Viskositat 

dP as 



CAB-551-0,01 


Eastman 


2,0 


53 


0,038 


CAB -5 00-1 


ii 


5,0 


49 


3,8 


CAB-381-0,5 


n 


13,0 


37 


1/9 


CAB-381-20 


n 


13,0 


37 


76,0 


CAB-272-3 


it 


20,5 


26 


11,4 


CAB-171-40 


n 


29,5 


17 


152,0 








Propionyl 


% 


CAP- 50 4 -0,2 


n 


2,5 


40 


0,76 


CAP-482-20 


ti 


2,5 


46 


76,0 



Selbstverstandlich lassen sich auch die entsprechenden 
Produkte anderer Hersteller, wie z.B. die Cellit R -Typen 
25 der Fa. Bayer verwenden. 
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Zur Herstellung der erf indungsgemaBen Dispersionen mils sen 
die Celluloseester in geldster Form verarbeitet werden. 
Die Auswahl der Losungsmittel richtet sich nach der Loslich- 
keit und Viskositat der verwendeten Celluloseester. Es 
5 kommen vorzugsweise solche Losungsmittel zur Anwendung, 
die mit Wasser in jedem Verhaltnis mischbar sind r doch 
konnen zur Erzielung bestimmter Effekte auch mit Wasser 
nicht oder nur begrenzt mischbare Losungsmittel mit ver- 
wendet werden. 

10 In manchen Fallen ist es vorteilhaft, wenn die Cellulose- 
ester in dem zur Polymerisation gelangenden Monomerengemisch 
gelSst werden, besonders dann, wenn es sich urn leicht 
ISsliche, niedrigviskose Celluloseestersorten handelt. 
Zur Verringerung der Viskositat und zur Verbesserung der 

15 LSsekraft konnen dem Monomerengemisch Losungsmittel der vor- 
beschriebenen Art zugesetzt werden. 

Geeignete, voll wassermischbare Losungsmittel sind niedere 
aliphatische Alkohole wie z.B. Methanol, Ethanol, n-Propanol r 
iso-Propanol, Monoether des Ethylenglykols oder des Diglykols 

20 wie z.B. Methylglykol, Ethylglykol, Propylglykol , Butylglykol, 
Ethy Idiglykol , Butyldiglykol, niedere aliphatische Ketone 
wie z.B, Aceton, Methylethylketon, Diacetonalkohol, Ester 
wie z.B. Methylglykolacetat und cyclische Ether wie Tetrahy- 
drofuran und Dioxan. 

25 Begrenzt wassermischbare Losungsmittel sind z.B. n-Butanol 
und dessen Stellungsisomere, . Methyl-, Ethyl- und 
Propylacetat sowie Ethylglykolacetat. 

Nicht wassermischbare LSsungsmittel sind z.B. Toluol, Xylol, 
Solventnaphta, aliphatische und cycloaliphatische Alkohole 
30 mit 5 bis 10 Kohlenstof f atomen sowie deren Essigsaureester , 
Butylacetat, weiterhin Ketone wie Methylisobutylketon, 
Methylisoamylketon, Isophoron, Methoxyhexanon, TCD-Keton 
Cy clohexanon , Methylcyclohexanon . 
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In geringen Mengen konnen auch Benzin- und Terpenkohlen- 
wasserstoffe mit verwendet werden, jedoch sollte mit Riick- 
sicht auf die begrenzte Vertraglichkeit der Celluloseester 
mit diesen Losungsmitteln deren Anteil am gesamten organi- 
5 schen Losungsmittel nicht mehr als 10 % betragen. 

Die zur Herstellung der Copolymerisate in Betracht kommenden 
Monomeren werden in vier Gruppen unterteilt. 

Zur Gruppe (A) gehoren die Ester oc,B-ethylenisch ungesattig- 
ter Carbonsauren mit 1- 8 Kohlenstof f atomen enthaltenden 

lO Alkoholen. Geeignete ungesattigte Carbonsauren sind vor- 

zugsweise Acryl- und Methacrylsaure, aber auch ungesattigte 
Dicarbonsauren wie z.B. Maleinsaure, Fumarsaure, Itacon- 
saure und Crotonsaure konnen in Form ihrer Alkylester zum 
Einsatz kommen. Bevorzugte Monomere sind Ethyl-, Butyl- und 

15 2-Ethylhexylacrylat, Methyl-, Ethyl-, Butyl-, Isobutyl- und 
2-Ethylhexylmethacrylat . Die Komponente (A) ist im Copoly- 
meren mit 2 bis 80, vorzugsweise mit 10 bis 55 Gew.-% ent- 
halten. 

Zur Gruppe (B) gehoren hydroxy lgruppenhaltige Acryl- und 
20 Methacrylsaureester wie 2.B. 2-Hydroxiethylacrylat, 2-Hy- 
droxipropylacrylat und Butandiolmonoacrylat sowie 2 Hydroxi- 
ethylmethacry lat , 2-Hydroxipropylmethacry lat , Polypropy len- 
glykolmonomethacrylat. Alle diese Verbindungen ermoglichen 
den Einbau von reaktionsf ahigen Hydroxylgruppen in das Copo- 
25 lymerisat und somit die spatere Vernetzung beim Einbrennen 
der Filme. Die Komponente (B) ist im Copolymeren mit 5 bis 
95 vorzugsweise mit 12 bis 66 Gew.-% enthalten. 
Vinylmonomere der Gruppe (C) enthalten neben einer poly- 
mer is ierbaren Doppelbindung noch weitere reaktionsfahige 
30 Gruppen, die zur Vernetzung der aus der Dispersion herge- 
stellten Filme beitragen konnen, so z.B. Carboxylgruppen 
wie Acrylsaure, Methacrylsaure, Maleinsaure, Fumarsaure, 
Itaconsaure, Epoxidgruppen wie Glycidylacrylat , Glycidyl- 
methacrylat, freie odcr verethcrte N-Methylolgruppen wie z.B. 
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N-Methylolacrylamid, N-Methylolmethacrylamid und N-Isobutoxy- 
methacrylamid, Amino- oder Amidogruppen wie Acryl- und 
Methacrylamid. Die Komponente (C) ist im Copolymer mit 2 bis 
70, vorzugsweise mit 3 bis 30 Gew,-% enthalten. 

5 Die Gruppe (D) umfaBt alle unter (A) bis (C) nicht aufge- 
fiihrten copolymerisierbaren Monomeren, beispielsweise Vinyl- 
aromaten wie Styrol,^-Methylstyrol, Vinyl toluol, andere 
Derivate unges&ttigten Carbonsauren wie z.B. Acrylnitril, 
Methacrylnitril, Vinylester kurzkettiger Carbonsauren wie 
10 z.B. Vinylacetat, Vinylpropionat, Vinylbutyrat. Bevorzugte 
Vertreter der Gruppe (D) sind Styrol und Acrylnitril, die 
jeweils allein oder im Gemisch miteinander verwendet werden 
konnen. Der Anteil der Komponente (D) im Copolymeren betragt 
3 bis 80, vorzugsweise 20 bis 66 Gew.-%. 

15 Die Monomeren konnen alleine oder als Gemische verwendet 
werden, wie z.B. Monomere der Gruppe (A) mit solchen der 
Gruppe (B) und/oder (C) und/oder (D) und/oder Monomer en- 
gemische aus den einzelnen Gruppen. 

Ein besonderes Merkmal der erfindungsgemaflen Dispersionen 
20 bzw. Bindemittel ist, daB sie Celluloseester in lagerstabiler 
Form enthalten und die Hersteilung von wasserverdiinnbaren 
Metallef fektbasislacken mit hervorragendem metailischen 
Aussehen und ausgezeichneter Witterungsbestandigkeit und 
Lichtechtheit ermoglichen. 

Es wurde ferner gefunden, da/3 es vorteilhaft ist, in 
Metallic Basislacken Wachse wie Ethylcnmischnolymerisate 
zu verwenden, Dabei .hat sich uberraschenderweise heraus- 
aestellt, daB es wesentlich ist, dafi man die Ethylenmisch- 
polymorisate zum AusaancTsqemisch der Monomeren hin- 
zugibt und dann erst die Polvmerisation durchfuhrt. Dies 
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hat den Vorteil, da^ in der sich nach der Polvroerisation 
ergebenden Disnersion das Polvethylenmischnolvmerisat 
nicht ausfallt« Gibt man das Ethy lenmischpolymerisat nach 
der Polymerisation hinzu, fallt es schon nach qerinner 
5 Temneraturbelastunq aus und verursacht bei der Weiter- 
verarbeitunq . zu Lacken Oberf lachenstdrunqen f wie z«B« 
Stippen und scheckiges Aussehen. 

Zur Herstellunq der erf indunasqemassen Disnersionen 
qeeianete Polymere konnen sov/ohl Homooolymere wie 
^0 auch Copolymere des Ethylens mit 3 - 29 % Vinylacetat, 
als auch Conolymere mit Acrylsaure, die eine Stfure- 
zahl zwischen 3o und 12o aufweisen, Verwendunq finden. 



Die Erfindung wird nachstehend anhand von Bei S pi e l en weiter 
erlautert. 

15 Beispiel 1 

In einem 2-1-Vierhals-Rundkolben, der mit Thermometer, 
^ Siihrer, Gaseinleitungsrohr und RiickfluflkUhler versehen ist, 

\ 
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wird eine Losung von SO g Celluloseacetobutyrat CAB 
553-0,4 in 117 g Butylglykol und 2,7 g Cumolhydroperoxid 
auf 130°C erhitzt. Zu der vorgelegten Mischung wird mit 
Hilfe eines geeigneten Tropftrichters unter Durchleitung 
5 eines schwachen Stickstof f stromes innerhalb von 4 Stunden 
eine Mischung aus 40,4 g Styrol, 84,8 g Methylmethacrylat , 

18.2 g Butylmethacrylat, 24,2 g 2-Hydroxiethylmethacrylat , 

32.3 g Methacrylsaure, 2,7 g tert. -Butylperoctoat und 
32,1 g Butylglykol zugetropft und noch eine weitere Stunde 

10 bei 130°C gehalten. AnschlieBend wird eine Mischung von 

51,1 g Butylglykol und 1,1 g tert. Butylperoctoat innerhalb 
von 20 Minuten eingetragen. Der Ansatz wird noch 2 Stunden 
bei 130°C gehalten und anschliefiend auf 80°C abgekiihlt. 
Nach der Zugabe von 33,3 g Dimethylethanolamin wird mit 

15 509,0 g vollentsalztem Wasser verdiinnt* 

Die so erhaltene Dispersion hat einen FestkGrpergehalt von 
25,5 Gew.-%. Die Viskositat der mit Wasser auf 20 Gew.-% 
verdtinnten Dispersion betragt 44 Sekunden, gemessen im 
DIN-Auslaufbecher - mit 4mm-Duse bei 20°C. 

20 Beispiel 2 

In der im Beispiel 1 beschriebenen Apparatur werden vorge- 
legt: 150 g wasserlosliches Polyesterharz (mit 30 % 

Isononansaure, Hvdroxvlzahl 130, Saurezahl 50), 
75%iae Losung in I sopropanol /Butylglykol 1 : 1 

20 g Dimethylethanolamin 
450 g vollentsalztes Wasser 
8 g terj. Butylperoctoat. 

Innerhalb 4 Stunden wird bei 80°C unter Durchleiten von 
Sticks toff folgende Mischung zugetropft: 
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100 g Styrol 

100 g Ethylacrylat 

50 g Butylmethacrylat 

85 g Hydroxypropylacrylat 

60 g Acrylnitril 

10 g tert. Butylperoctoat 

40 g Celluloseacetobutyrat CAB 551-0,01 

Die Copolymerisation wird noch weitere 2 Stunden bei 80° 
fortgesetzt und anschliefiend rait 100 g Wasser verdunnt. 
Die so hergestellte Dispersion hat einen FestkSrpergehalt 
von 46 , 6 %• 

Beispiel 3 

Zur Anwendung kommt die gleiche Apparatur wie in Beispiel 1 

beschrieben. 

Es werden vorgelegt: 

200 g hitzehartbares , wasserlosliches Acrylharz , 
78 % in Methylglykol (Saurezahl ca. 90) 
20 g Triethylamin 
409 g vollentsalztes Wasser 
8 g tert* Butylperoctoat 

Zu dieser Mischung tropft man innerhalb von 3 Stunden bei 
80°C unter Durchleiten von Stickstoff folgende Losung: 

35 g Celluloseacetobutyrat CAB 551-0,2 
111 g Styrol 
120 g Butylacrylat 
75 g 2-hydroxypropylacrylat 
30 g Acrylnitril 
5 g Azobisisobuttersaurenitril 
2 g tort. Butylperoctoat 
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Nach beendeter Zugabe halt man den Ansatz noch 2 Stunden 
bei 80°C und kiihlt dann unter stMndigem Rvihren ab. 
Man erhSlt eine Dispersion mit 53 % Feststof fgehalt. 

Beispiel 4 

5 Mit der Dispersion aus Beispiel 1 wird ein wasserloslicher 
Metallef f ekt-Basislack angefertigt nach folgender Rezeptur: 

70 g Alurainiumbronze, non leafing, ca. 65 % in 
Aromaten werden angeteigt mit 
200 g Dispersion gemaB Beispiel 1 , 
10 .10 g Silicol51 (1 % in Wasser) 

100 g Wasser 

In einem anderen GefMB mi sent man 

700 g Dispersion gemaB Beispiel 1 f ; 
183. g methyliertes wasserlosliches Melaminharz r ?p %ig 
15 30 g Bentone®EW, 5 % in Wasser (Thixotropierm.Jttel) 

6 g Butylglykol 
und gibt die Bronzeaufschlammung unter dem Ruhrer da^u. 
Anschliefiend verdiinnt man mit 405 g Wasser, Der so eihaltene 
Basislack wurde mit Wasser auf Spritzviskositat eing:stellt 
20 und mit 12 bis 15j^m auf ein grundiertes Stahlb lech, auf ge- 
tragen, Nach einer Abliiftzeit von 5 Minuten wurde m;t einem 
handelsublichen of entrocknenden Acrylharzklarlack \/ierlak- 
kiert und 20 Minuten bei 130°C eingebrannt. Die nacii diesem 
Verfahren hergestellten Lackfilme besitzen hohen Glinz, 
25 brillantes metallisches Aussehen und sind gut best/ndig 
gegen Wasser-, Licht- und Witterungseinwirkung. 
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Beisniel: 5 

Man arbeitet mit der gleichen Apparatur v/ie in Beispiel 1 
beschrieben: 

Es werden vorgelegt und auf 1 3o°C erhitzt 
16 2,o Tl. Butylglykol 
2o,9 " CAB 553-o4 

74,1 " AC-Copolymer 4o5 

2 . 6 " Cumolhydroperoxid 

Nachdem aus den vorgeleaten Komponenten eine homogene 
Losunn entstanden ist, tropft man unter Durchleitung eines 
schwachen Stickstof f stromes folgende Mischung innerhalb 
von 4 Stunden gleichmassig zu: 

4o,1 Tl. Styrol 

84,8 M Methylmethacrylat 
I 18,2 " Butylmethacrylat 

| 24,2 " Hydroxiethylmethacrylat 

1 37,7 " Methacrylsaure 

2.7 " Tertitir-Butylperoctoat 
44,4 H Butylglykol 

Nach weiteren 3o Minuten innerhalb von 15 Minuten 
ein Gemisch aus 

38,8 Tl. Butylglykol 
1,1 H Tertiar-Butylperoctoat 
eintraaen und 2 Stunden bei 13o°C nachpolymerisieren . 
Anschliessend auf 8o°C abkUhlen, mit 

33,2 Tl. Dime thy lethanolamin 
neutralisieren und mit 

5o9,o Tl. Wasser 
verdiinnen. Man erhalt eine Dispersion mit 27 % Festkorner- 
gehalt und einer Kornfeinheit unter 5 my. 
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Patentanspriiche 



1 . Verf ahren zur Herstellung stabiler Dispersionen von 
Celluloseestern in Wasser, dadurch gekennzeichnet, daS 
ein Gemisch aus einem Harz und/oder aus at 1 B-ethylenisch 
ungesattigten Monomeren in Gegenwart der gelosten Cellulose- 
ester copolymerisiert wird, wobei der Celluloseestergehalt, 
bezogen auf den Gesamtf eststoffgehalt der Dispersion, zwischen 
5 und 40 % betragt. 

2. Verf ahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB 
als B-ethylenisch ungesattigte Monomeren die folgenden verwen- 
det werden: 

(A) 2-80 Gewichtsprozenfc mindestens eines Esters einer 

B-ethylenisch unaesattiaten Carbonsaure mit einem 
1-8 Kohlenstof fatome enthaltenden Alkohol, und/oder 

(B) 5-95 Gewichts-% mindestens eines Hydroxy lgruppen haltigen 
Acrylsaureesters und Metacrylsaureesters und/oder 

• (C) 3-30 Gewichts-% mindestens eines Vinylmonomeren , das neben 
einer polymer is i'er bar en Doppelbindung noch weitere, zur 
Vernetzung fahige funktionelle Gruppen enthaTt und/oder 
(D) 3-80 Gewichts-% an weiteren f unter (A) - (C) nicht aufge- 
fuhrten copolymerisierbaren Monomeren, 

wobei die Summe der unter (A) - (D) aufgefiihrten Komponenten 
jewel Is TOO ergibt. 
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3. Verfahren nach Anspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet , 
daa als Harze wasserlosliche Polyesterharze oder Acrylharze. 
verwendet werden. 

4. Verfahren nach Anspriichen 1-3, dadurch gekennzeichnet, 
daB Celluloseacetobutyrate mit einem Acetylgehalt von 2-30%, 
einem Butyrylgehalt von 15-55 %, Hydroxylgehalten von 0,5-5% 
und einer Viskositat (ASTM-D-81 7-65 A und D-1 343-56) von 
0,038 - 152 dPas verwendet werden. 

5. Verfahren nach Anspriichen 1-4, dadurch gekennzeichnet, 
dafl Celluloseacetopropionate mit einem Acetylgehalt von 2-5 %, 
einem Propionylgehalt von 30-55 % und einer Viskositat von 
0,76 -76 dPas (ASTM-D 817-65 A und D-1 343-56) verwendet werden. 

6. Verfahren nach Anspriichen 1-5, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Celluloseester in den zur Polymerisation gelangenden 
Monomeren und/oder mit Wasser mischbaren Losungsmitteln gelost 
werden * 

7. Verfahren nach Anspriichen 1-6, dadurch gekennzeichnet, 
dafl die Copolymer is at ion der Monomeren unter Abwesenheit von 
Wasser in einer Losung der Celluloseester in organischen Losungs 
mitteln durchgefiihrt wird, bis ein Copolymer mit einer Saure- 
zahl von 30 - 120, vorzugsweise 50 - 100 entsteht, worauf nach 
Neutralisation mit geeigneten Aminen mit Wasser verdiinnt und 
eine stabile Dispersion gebildet wird. 

8. Verfahren nach Anspriichen 1-7, dadurch gekennzeichnet, 
dafi bei der Polymerisation die wassrige Losung eines hitzehart- 
baren Acrylharzes vqrgelegt wird und die zu dispergierenden 
Celluloseester in den zu polymerisierenden Monomeren, gegebenen- 
falls unter Zusatz organischer Losungsmittel , gelost werden. 
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9. Verfahren nach Anspruchen 1-8, dadurch gekennzeichnet, 
dafc anstelle des in Anspruch 8 genannten hitzehartenden Acryl- 
harzes ein wasserlosliches, von ungesattigten Fettsauren freies 
Alkydharz oder ein wasserloslicher linearer Oder verzweigter 
oifreier Polyester verwendet werden. 

10. Verfahren nach Ansprlichen 1 - 9, dadurch gekennzeich* 
net, da& man der Ausgangsmi schung ein Homopolymerisat Oder 
Copolymer! sat des Ethylens zusetzt. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet s da6 
das Ethylencopolymerisat ein Copolymeres von Ethylen mit 
Acrylsaure oder Vinylacetat ist 9 wobei der Gehalt an Vinyl- 
acetat 8 bis 29 % und die Saurezahl bei den Acrylsaure- 
copolymeren 30 bis ;2Q betragt. 

12. Verwendung der nach Ansprlichen 1-11 hergestel 1 ten 
Dispersionen zur Herstellung von Lacken, insbesondere Basis- 
lacken flir Zweischicht-NaB-in-NaS-Systeme. 
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